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(57) Proced6 de purification sur le site d'une solu- 
tion aqueuse de peroxyde d'hydrogene dans lequel on 
fait traverser ^ la solution un lit de resine (71 ) suscepti- 
ble, au moins partiellement. d'adsorber ou d*absorber 
les impuretes presentes dans la solution. La solution de 
peroxyde d'hydrogene (i i ) est injectee dans le lit de re- 



sine et traverse cetui-ci ci une vitesse sensiblement li- 
neaire comprise de preference entre lOm/h et 50m/h et 
de pr6f6rence entre lOm/h et 20m/h tandis que le lit de 
resine est maintenu sensiblement tasse pendant au 
moins 50% de la duree de la purification de la solution 
par passage au contact de ladite resine 
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Description 

[0001] L'invention conceme un proced§ pour la purification de solutions aqueuse de peroxyde d'hydrog^ne h I'aide 
de resines echangeuses d'ions. Plus particulierement. l'invention se rapporte k un proced6. pour fobtention de solutions 
5 aqueuses de peroxyde d'hydrog^ne contenant de tres faibles teneurs en impuret^s et notannment en impuret6s me- 
talliques et destinies ^ la fabrication des semi-conducteurs, ce proced§ d'obtention 6tant mis en oeuvre tres pr6s ou 
au point d'utilisation de la solution aqueuse. 

[0002] L'invention concerne aussi une installation pour I'obtention de solutions aqueuses de peroxyde d'hydrog^ne 
contenant de tres faibles quantites d'impuretes. 
TO [0003] L'augmentation de la capacite des memoires r6alis6es sous forme de circuits int§gr6s va de pair avec un 
accroissement de la puret6 des produits chimiques utilises pour la fabrication des puces sur lesquelles sent r^alis6s . 
ces circuits integr^s. 

[0004] Entre 1 985 et 1 990, la capacite des memoires sur une puce §tait comprise entre 1 Mbits et 1 6Mbits pour une 
epaisseur de trait de gravure comprise entre 1 ,5|j.m et 0,8fj.m, et n^cessitait des solutions de peroxyde d'hydrog^ne 
'5 dont chaque impurei6 devait gtre en concentration inf^rieure h 100 ppb. 

[0005] Aujourd'hui. realiser une memoire de 64Mbits sur une puce de meme taille n6cessite une finesse de trait 
d'environ 0.35um et utilise en general une qualite de peroxyde d'hydrog^ne avec un degr6 maximal d'impuretes pour 
chacune d'entre elles dans la gamme de 0.1 ^1 ppb. 

[0 00 6] L e s rabr i cani s-de-so m i- conduct e u r s es p 6r ent prochainement pouvo i r commer ci a li ser d es memo i re s de 256 — 
20 Mbits et de 1 gigabit avec une g^ometrie minimum de gravure inferieure ^ 0,1 8|j.m. L'augmentation de la capacite des 
memoires exigera alors un produit dont ia quantite de chaque impuret6 sera inferieure a 50 ppt. 
[0007] Le peroxyde d'hydrogene est generalement fabrique par auto-oxydation d'un derive de I'anthraquinone ou 
d'un melange de teis derives. Le(s) dit{s) deriv6{s) de Tanthraquinone intervien{nen)t dissous dans un melange com- 
plcxc dc solvants organiques, tols qu'un hydrocarbure aromatique mdlang6 k un ester ou un atcool. Cette solution 
25 constitue la solution de travail. Cette solution de travail est tout d'abord hydrog6nee en presence d'un catalyseur, ce 
qui provoque la conversion des quinones en hydroquinones. Elle est ensuite oxydee par mise en contact avec de I'air 
ou de rair enrichi en oxyg^ne. Lors de cette oxydation, les hydroquinones sont oxyd6es, k nouveau, en quinones, 
avec formation simultanee de peroxyde d'hydrogene. Ledit peroxyde d'hydrogene est extrait & I'eau et la solution de 
travail subit un traitement de regeneration avant d'etre ^ nouveau utilisee. 
30 [0008] La solution aqueuse de peroxyde d'hydrogene brute est generalement concentree par rectification et purifiee 
dans des colonnes de distillation en aluminium ou en acier inoxydable. 

[0009] Apres cette etape. la solution aqueuse de peroxyde d'hydrogene contient encore des impuretes telles que 
des matieres organiques provenant des derives d'anthraquinone, des solvants ainsi que des degrades de ces com- 
poses, et des elements metalliques comma Taluminium, lefer, le chrome, le zinc provenant de la surface des materiaux 
55 et tuyauteries utilises. Cette solution de peroxyde d'hydrogene doit done etre soumise ^ un traitement ulterieur pour 
atteindre le degre de purete exige par I'industrie des semi-conducteurs. 

[0010] Pour la purification d'une telle solution, on peut utiliser diverses techniques telles que la distillation, la cristal- 
lisation. le passage sur des lits de resines adsorbantes et/ou echangeuses d'ions, I'osmose inverse, la filtration, I'ul- 
trafiltration... 

40 [0011] En general, les matieres organiques sont bien epurees par un precede de distillation et/ou mettant en jeu 
une resine adsorbante. Pour plus de details sur ces precedes, on pourra se reporter aux brevets FR-A- 271 0045, EP- 
A- 835842. EP-A- 502466 et/ou FR-A-1 539843. Les elements metalliques. en quantite non negligeable pour I'appli- 
cation en microeiectronique. ainsi que les anions tels que nitrates ou sulfates par exemple, sont generalement enleves 
par passages sur des iits de resines echangeuses d'ions. 

45 [0012] Differentes methodes de purification des solutions aqueuses de peroxyde d'hydrogene avec des resines 
echangeuses d'ions ont ete proposees dans la litterature. En general, ces methodes comprennent le passage au 
contact d'au moins une resine echangeuse de cations fortement acide, obtenue par polymerisation de siyrene et re- 
ticulation par le divinylbenzene suivi d'un traitement h I'acide sulfurique ainsi qu'au moins une resine echangeuse 
d'anions fortement basique obtenu par reaction d'un amine tertiatre, la trimethylamine par exemple, avec du polystyrene 

so chlorom6thyl6. 

[0013] En general, I'homme de metier sait que la forme hydroxyde de la resine anionique est h proscrire. car ^ son 
contact le peroxyde d'hydrogene se decompose tres rapidement. Les formes carbonate OO^' et bicarbonate HCO3-, 
de basicite plus fatble . peuvent etre utilisees et sont decrites par exemple dans US-A-3294488, US-A-330531 4 et/ou 
US-A-3297404. 

55 [0014] Cependant, la reaction de decomposition du peroxyde d'hydrogene, au contact de ce support legerement 
basique est toujours possible, particulierement dans le cas ou le peroxyde d'hydrogene reste en contact statique avec 
la r6sine pendant plusieurs dizaines de minutes e temperature ambiante. 

[0015] II est connu par i'homme de metier que cette reaction de decomposition du peroxyde d'hydrogene est acc6- 
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\6ree par certains m^taux tels que le fer et le chrome, qui peuvent §tre contenus dans la resine eMe-meme et proviennent 
des materiaux utilises pendant sa synthase. Dans ce but. ii a 6t6 mis au point des modes particuliers de preparation 
des resines avant teur utilisation. Ainsi, il est decrit dans JP-A-08337405 un precede de traitement des resines anlo- 
nique et cationique avant utilisation par una solution aqueuse ultra pure d'un acide mineral (HCl par example). Apr^s 
5 ce traitement acide. les resines sont rincees a I'eau ultra pure. La resine anionique est ensuite trait^e par une solution 
aqueuse de soude puis par une solution de bicarbonate ou de carbonate de sodium avant d'§tre rincee k I'eau ultra 
pure Cos traitemenis sont en general tongs et un soin particulier doit §tre apporte pendant leur execution afin d'eviter 
loulc contamination. 

(00161 II est cgalement connu que la decomposition du peroxyde d'hydrog^ne peut augmenter au fur et k mesure 

10 dc I'cpuraiion dudit peroxyde par I'accroissement de m6taux capt6s par la resine et apport^s par la solution de peroxyde 
d'hycfogcnc ciie-meme. L'ajout d'un acide mineral HX k la solution de peroxyde d'hydrog^ne avant mise en contact 
avcc la rcs*nc anionique tel que decrit dans US-A-5200166 ou avec la resine cationique tel que decrit dans US-A- 
5534238 pcrnr.ci de diminuer le degagement d'oxyg^ne du k la decomposition du peroxyde d'hydrogfene. 
[0017] Ccs mcihodcs presentent inconvenient de diminuer considerablement le volume de peroxyde d'hydrog^ne 

15 pouvani <^trc cpurc par hire de resine. Parexemple, dans le cas de la resine anionique, des sites sont occupes par X, 
X ctan! djOLic cn quaniiic non negligeable par rapport aux impuret6s minerales anioniques conienues dans te peroxyde 
d'nycroqcnc Ce oomi est particulierement important dans le cas d'installations industrielles destinees k produire du 
peroxyde d'hydrogcne En cfiet. pour un m§me volume de peroxyde d'hydrog6ne, la quantity de r6sine n6cessatre k 
I'epuidiion iCfd plus ifijyoTtdfUe dans le cas ou un acide HX est ajout6 au peroxyde d'hydrogcne. 

-Be — -fOOiS ) 11 es! conn u d o EP A 6 4 6 €64-bHVprQG6de-Q^ispQSitit-€t e pu n t i c ati on ae so luti ons a q u eu s e s de pe rn x yd el 
d'hycrogcnc dans icquct la solution non purifiee ou partiellement purifiee s'^coule par gravite au travers de resines 
anioniques ct cat oniqucs. Du fait des pertes de charge dues aux resines, le debit de fonctionnement est limite du fait 
que rccouicmcnt est scuicmcnt cree par gravity, ce qui reduit considerablement la capacity de production. Dans cette 
rbaiisaiion. la rcctnc caiioniquc utiltsee est pretraitee avec un acide afin d'^liminer les traces de metaux. 

25 [0019] En ouirc. ic dispostiif decrit ne beneficie pas d'un systCme de securlte permettant d'arr§ter rapidement I'unit^ 
au cas ou ta tompbraturc dans ceHe-ci s'ei^ve brusquement entramant un risque d'explosion qui doit toujours §tre 
maiihsc dans les unties do traitement de peroxyde d'hydrogcne. 

[0020] Ainsi lo probleme dc la generation sur le site de peroxyde d'hydrogfene extr§mement pur reste k I'heure 
actuelle pose, meme lorsqu'on utilise du peroxyde d'hydrogene pre-purifie. 

30 [0021] La presenie invention a pour objet un proced6 de purification supplementaire d'une solution de peroxyde 
d'hydrogene notamment de peroxyde d'hydrogcne pre-purifie, qui ne presente pas les d^savantages de I'etat de la 
technique el grace auquel it est possible, de maniere non dangereuse. de preparer un peroxyde d'hydrogCne de quality 
ultra pure destine a rindustrie des semi-conducteurs. Selon une variante preferentielie de I'invention, la solution de 
peroxyde tfhydrogene est pre-purifiee par distillation. 

35 [0022] L'invention concerne pfus particulierement un procedC de purification sur le site d'une solution aqueuse de 
peroxyde d'hydrogene dans lequel on fait traverser k la solution un lit de resine susceptible, au moins partiellement, 
d'adsorber ou d'absorber les impuretCs presentes dans la solution, precede caract6rise en ce que la solution de pe- 
roxyde d'hydrogene est injectee dans le lit de resine et traverse celui-ci k une vitesse sensiblement lineaire comprise 
de preference entre 10 m/h et 50 m/h et plus preferentietlement entre 10 m/h et 20 m/h et en ce que le lit de resine 

40 est maintenu sensiblement tasse. de preference pendant au moins 50% de la durCe de la purification de la solution 
par passage au contact de ladite resine. 

[0023] Selon rinvention, on dispose de prelCrence au moins deux colonnes montCes en serie et contenant chacune 
une resine echangeuse d'ions ou une resine adsorbante {il est possible d'avoir une seule coionne, notamment si celle- 
ci contient des lits successifs de resines anioniques et/ou cationiques). De preference, on utilisera des resines catio- 
45 niques fortement acides, obtenues par sulfonation d'un copolymCre de styrCne et de divinylbenzene. De preference 
egalement, on utilisera des resines anioniques de type 1 , obtenues par amination d'un copolymCre chloromCthyie de 
styrCne et de divinylben^Cne el donl la forme ionique est la forme carbonate ou bicarbonate. De maniere avantageuse, 
ces rCsines sont particulierement rCsistantes k I'oxydation. 

[0024] Les resines echangeuses d'ions utilisees seront de preference constituees de billes dont la caracteristique 
50 est de posseder un diametre sensiblement uniforme, ce qui se traduit par un coefficient d'uniformite proche de 1 . le 
diametre desdites billes etant de preference inferieur ou egal k 700 ixm. La granulometrie des billes de resines selon 
ce mode preferentiel dc realisation de I'invention permet des vitesses de reaction d'echange plus elevees qu'avec des 
resines traditionnelles et done, I'obtention de solutions de peroxyde d'hydrogene de tres haute purete. 
[0025] Selon un autre aspect de I'invention, on utilisera des resines comportant moins de 50mg de fer et/ou moins 
55 de 1 0mg de cuivre, et/ou moins de 50mg d'aluminium par litre de resine seche : on a en effet constate que ces resines 
de faible diametre et ayant de faibles concentrations en elements metalliques telles que decritesci-dessus permettaient 
d'obtenir un peroxyde d'hydrogene particulierement pur. Notamment on peut ainsi supphmer le pretraitement acide 
necessatre avec les resines de I'art anterieur avant introduction dans la colonne de purification. 
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[0026] Selon un mode pr^ferentiel de realisation de rinvention, on utilise une resine anionique et/ou une r6sine 
cationique, dispos6es dans des lits places s^quentiellement dans une m§me colonne ou des colonnes separees. 
[0027] La resine anionique sera pr^ferentiellement plac^e dans la premiere colonne (purification anionique d'abord). 
la resine cationique 6tant eventuellement placee dans la seconde colonne). 

5 [0028] De preference, le flux de liquide sera ascendant dans les colonnes et particuliferement dans la colonne qui 
contient la r6sine anionique afin de favoriser I'elimination des gaz comme par exemple le gaz carbonique qui provient 
de I'echange des anions dissous dans le peroxyde d*hydrog6ne avec les ions bicarbonates ou carbonates de la resine. 
[0029] De maniere avantageuse, le dispositif selon ['invention comprend un systfeme de repartition du liquide en bas 
de chacune des colonnes (du type entonnoir, par exemple) afin de permettre une distribution equivalente du liquide 

10 sur la section de la colonne. La formation de passages preferentiels dans la colonne, qui diminuent I'efficacite de 
I'epuration, est ainsi evitee. 

[0030] De maniere avantageuse, le dispositif selon rinvention comprend un dispositif qui permet de bloquer les billes 
de resine dans chacune des colonnes, de fagion k ce que le lit de resine ne soit pas souleve par le flux de liquide 
ascendant. Ce dispositif peut permettre en outre de maintenir la resine tassee dans la colonne en exergant une legere 
?5 pression sur le lit. 

[0031] De plus, ce dispositif constitue un organe de securite. En effet, en cas de surpression dans la colonne, le 
dispositif est repousse vers rexterieur de la colonne, permettant une expansion du lit de resine et une liberation plus 
rapide des gaz tel que I'oxygene fonre par la decomposition du peroxyde d'hydrogene. Ainsi lorsque ce dispositif est 
du type d'un couvercle coultssant dans la colonne, comme decrit sur les figures ci-apres, ce couvercle coulissant a la 
20 d euble4eRetieR-de-main^tef^MJAe-ppessiao-^i^a-p^su^^ t ass ee , s e i on r i nvent i on . et dlau tre part : 

de pouvoir coulisser vers le haut et etre ejecte de la colonne, en cas de surpression dans celle-ci venant de la decom- 
position du peroxyde d'hydrogene, assurant ainsi une fonction de securite. 

[0032] Selon un aspect preferentiel de rinvention, on a constate que I'on obtenait une excellente purification du 
poroxydG d'hydrogene, si. d'uncpart. lavitesse du liquide traversantle lit de resine (de preference de fagon ascendante) 

25 etait sensibiement lineaire (c'est k dire que le vecteur vitesse comportait essentiellement une composante verticale, 
de module sensibiement constant, aux pertes de charge prdt) et d'autre part, que le lit de resines traverse par le 
peroxyde d'hydrogene etait maintenu sensibiement tasse sur une partie significative de Tun au moins des lits de resine 
utilises. Sensibiement tasse, signifie qu'une force additionnelle ayant une composante verticale s'exerce surchaque 
bille, outre la force resultant du poids des autres billes se trouvant au dessus de cette bitle. Cette force additionnelle 

30 pourra de preference s'appliquer pendant sensibiement toute la duree de mise en oeuvre du precede d'epuration. 
[0033] Selon une autre caracteristique preferentielle, le liquide et/ou le gaz dans ies colonnes est k une pression 
voisine de la pression atmospherique. Ceci est particulierement important pour la securite du dispositif en cas de 
decomposition du peroxyde d'hydrogene ; seuls les grains de resine, au moins partiellement, subissent une pression 
superieure a la pression atmospherique (lit au moins partiellement tasse) tandis que le liquide et/ou les gaz sont main- 

35 tenus k la pression atmospherique. 

[0034] . Pour assurer un bon fonctionnement de I'epuration du peroxyde d'hydrogene en solution, le lit de resine sera 
maintenu sensibiement tasse. pendant au moins 50% de la duree de purification de la solution par passage au contact 
de ladite resine. En effet; lorsque les grains de resine se separent les uns des autres (ce qui engendrerait un lit de 
resine fluidise ou partiellement fluidise) refficacite de la purification diminue fortement, notamment des lors que moins 

40 de 50% environ de la purification a lieu au contact d'une resine tassee, c'est ci dire une resine dont moins de 50% 
environ des grains sont au contact les uns des autres. (moins de 50% de la purification ayant lieu au contact de resines 
tassees peut egalement signifier, selon rinvention, un lit de resine dont en moyenne, sur toute la hauteur du lit. moins 
de 50% des grains sont au contact les uns des autres, mais egalement une succession de lits dont le premier tit, par 
exemple, serait sous forme fluidisee et dont le second, par exemple, serait sous forme tassee, ou vice-versa (d'une 

45 maniere generate, on pourra considerer que lorsqu'une partie au moins des grains de resine sont sensibiement au 
contact d'au moins un autre grain, alors la resine est sensibiement tassee). 

[0035] De preference, le lit de resine est maintenu sensibiement tasse par application d'une pression sur les grains 
ou billes de resine constituant le lit lorsque la solution est injectee dans ledit lit de bas en haut pour le traverser au 
moins partiellement. 

so [0036] La resine est selon un mode preferentiel, stockee dans une colonne. et forme un lit de hauteur h au dessus 
duquel est disposee une surface sensibiement plane, h une distance d de la resine, le rapport d/h etant maintenu en 
toutes circonstances inferieur k environ 0,1 ., de preference <0.05 et plus preferentiellement < 0,01 . 
[0037] De preference, on appliquera sur au moins une partie du lit de resine (anionique et/ou cationique) une pression 
relative d'au moins 100 Pascal, de preference d'au moins 200 Pascal. 

55 [0038] Le lit de resine sera de preference constitue de monospheres de diametres sensibiement identique ci 10% 
pres. 

[0039] Selon une variante de rinvention dans laquelle la resine est disposee sous forme d*un lit dans une colonne, 
la solution est injectee k la base de ladite colonne k I'aide d'une buse d'injection qui injecte le liquide dans un angle 
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sofide qui se raccorde sensiblement aux parois de la colonne de mani^re h injecter la solution sensibiement sur toule 
la section du lit de resine. 

[0040] De preference, la solution est injectee dans le lit de resine par la partie inferieure de celui-ci k raide d'un 
systeme de pompage. II est egatennent possible de pr^voir plusieurs tits successifs de r^sines anioniques et/ou catio- 
5 niques. 

[0041] Selon un variante. le dispositif selon I'invention, connporte plusieurs colonnes successives d'epuration de la 
solution, ayant chacune au moins un lit de resine anionique et/ou cationiques. lesdits lits 6tant disposes sensiblement 
ci la meme hauteur. 

[0042] De preference, on prevoit des pi^ges a butles entre les pompes et I'injection de llquide dans la colonne de 

10 purification. r 

[0043] Selon une variante de nnvention. pour assurer une meilleure s6curit6. on mesure la temperature du liquide 
dans au moins un lit de resine de mani^re k detecter une augmentation anormale de temperature qui declenche 
I'ouverture d'un circuit d'eau 'qui vient noyer le lit de r6sine. Dans un cas, I'eau est en g^n^ra! injectee k la base du lit 
de resine et remonte dans celui-ci. 

15 [0044] Selon une autre variante de rinvention, on injecte de I'azote au dessus du lit de r6sine. En g6n6ral, razote 
injecie aura de preference une purete dite « 6tectronique » adapt^e k la purete gazeuse requise dans la fabrication 
des semi-conducteurs, notamment ceux qui vont §tre fabriqu^s ulterieurement a raide de la solution liquide. L'injectlon 
d'azote sera de preference realises dans I'ensemble des colonnes et des reservoirs tampons afin d'^viter le contact 
. entre I'air ambianl eile liquide. .. 

-20 [0045] — Le tiqu l Ue s ' ecuute U e p iefer en ce de cha q u e colonne par d eberde m e nt d an s-un-feseFvefrr4:ie-li€h:H€leest-ensu4te- 

pompe de ce reservoir vers la colonne suivante. Quand le reservoir est place apres la derniere colonne du dispositif. 
le liquide peut etrepompe vers les rejets ou vers une cuve de stockage ou en tete de la premiere colonne du dispositif 
afin de circuler en boucle. De mani^re avantageuse, la solution de peroxyde d'hydrogfene circule en boucle pour per- 
mettre I'alimcntation dc la cuve de stockage de la solution de peroxyde d'hydrogene.^ purifier ou pour permettre la 

25 vidange de la cuve de stockage de la solution de peroxyde d'hydrogfene purifiee. De cette fag;on, il est possible d'eviter 
• des arrets de I'unite el done une parte de la capacite de production. 

[0046] Un systeme de regulation permet I'obtention d'un debit constant dans tout le systeme. La charge volumique 
est comprise entre 4h-'' et 40h-'' et plus preferentietlement entre 10 et 201tV 

[0047] Le precede est caracterise en ce qu'il fonctionne de preference en continu. Lorsque le systeme doit etre 
30 an-ete, par example pour que I'operateur effectue des operations de maintenance, il est prealablement rince avec de 

I'eau ultra pure. La resistivite de I'eau utilisee sera de preference superieure ou egale k 1 8Mn.cm k 25**C. 

[0048] De preference, afin d'eviter tout risque de decomposition du peroxyde d'hydrogene au contact des resines. 

le precede de I'invention est mis en oeuvre ^ une temperature comprise entre 0 et 25^0 de preference entre 0 et 15**C 

et. encore plus preferentiellement, k une temperature sensiblement egale k environ S^C. 
35 . [0049] Afin d'eviter des problfemes de degradation des resines. les solutions aqueuses traitees sent rarement des 

solutions aqueuses de peroxyde d'hydrogene renfermant plus de 60% en poids de peroxyde d'hydrogene. Les solutions 

traitees selon I'invention sent generalement des solutions aqueuses qui contiennent de 1 0 ^ 50% en poids de peroxyde 

d'hydrogene, Le precede convient tout particulierement pour la purification de solutions aqueuses k 30% en poids, 

notamment destinees ci etre utilisees dans I'industrie electronique. 
40 [0050] Selon un autre aspect de I'invention, on utilise un systeme de securite permettant de noyer rapidement le lit 

de resine sous un deluge d'eau. comme mentionne ci-avant : 

[0051] Le systeme de securite permet de maniere automatique ou manuelle. de rincer trfes rapidement les resines 
avec de i'eau. Preferentiellement. les resines seront hncees lorsque le debit du liquide est arrete ou lorsqu'il est inferieur 
k 50% du debit de consigne k cause d'un dysfonctionnement et que du peroxyde d'hydrogene est susceptible de raster 
45 en contact avec I'une des resines. Le dispositif de mise en securite de I'unite est consiitu6 par des canalisations se- 
parees et de diametre sup6rieur k celui des canalisations utilis6es pour la purification du peroxyde d'hydrogene. De 
maniere avantageuse. le flux de reau de ringage sera ascendant dans les colonnes. 

[0052] Le detuge sera de preference effectue avec de I'eau tres pure disponible sur le reseau de maniere k ne pas 
introduire d'impuretes et k redemarrer le systeme plus rapidement apres avoir repare I'anomalie. Cependant si de I'eau 
50 ultra pure n'est pas disponible. le systeme sera rince avec de I'eau de ville du reseau de maniere k assurer ta mise en 
securite. Un dispositif cpnstitue de vannes et de capteurs sert k assurer le basculement de I'eau ultra pure sur I'eau 
de viile du reseau. 

[0053] Dans une variante du precede, I'eau de ville peut etre remplacee par un stockage d'eau, comme parexemple 
un conteneur pressurise. De preference, le volume de ce conteneur sera d'au moins 1 0 fois le volume total des colon- 
55 nes. 

[0054] L'unite comprend preferentiellement des pompes pneumatiques alimentees par de I'air comprim6: En cas de 
rupture de I'alimentation en air comprime. les pompes sont alors alimentees en azote, eventuellement I'azote de qualite 
« electronique >>, jusqu'^ ce que I'air comprime soit k nouveatj disponible et au maximum pendant un temps t preala- 
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blement fixe dans le syst^me de gestion automatique de I'unit^. Au-det^ de ce temps t, I'unite sera rinc^e par le deluge 
d'eau. comme explique ci-avant. 

[0055] La presente invention conceme egalement une unit6 et dispositif de purification d'une solution aqueuse de 
peroxyde d'hydrogene contenant des impuret^s organiques et/ou m6talliques. 
5 [0056] Ce dispositif comprend, de preference : 

au moms une colonne contenant une r^slne anionique. 
au moms une colonne contenant une resine cationique, 

un reservoir contenant le liquide, notamment peroxyde d'hydrogene k 6purer au contact des resines, 
10 - unc pompe de preference pneumatique qui pernnet d'envoyer le liquide et le peroxyde d'hydrogene vers le bas de 
la premiere colonne, 

cc prclcrcncc. un reservoir tampon et une pompe places apr6s chaque colonne, !e niveau de liquide dans chacun 
Gc CCS reservoirs 6tant regul6. 

'5 [COST] Lrt cctonnc contenant la resine anionique est pref6rentiellement plac6e avant ta colonne contenant la resine 
caiiontquc. ics ccionncs ctani de preference alimentees en flux ascendant. 
[0058] Chacunc dcs coionnes dudit dispositif comporte en genera! : 

aui> rnoycMb qui pcfrticiteni de maintenir les billes de r6sine tass6es. 

~so -oes^Ticycn^^ 

excmp'c. jn systdmc d'inicction en forme d'entonnoir), 

unc canai.satton. cn bas do colonne qui permet le passage de la solution de peroxyde d'hydrogene ou de I'eau 
ac nnQtiqc. 

unc canat saiion. cn haut dc colonne qui permet ^ la solution de peroxyde d'hydrogene ou k f'eau de ringage, de 
25 so aovorsor par ddbordcmcnt dans un reservoir tampon. 

[0059] L'mvontion sera micux comprise k I'aide des exemples de realisation suivants, donnes k titre non limitatif 
conjointomcnt avec les figures et qui representent : 

30 La figure i . un schema descriplif d'ensemble de I'appareil selon I'invention. 

La figure 2. un schema de detail du systeme de securite du dispositif selon I'invention, 

La figure 3. un schema de principe d'une colonne d'epuration sur lit de resine corriportant un systeme de maintien 
de pression de la resine selon I'invention, 

La figure 4. un exemple de realisation d'une colonne utilisee dans le dispositif decrit sur la figure 1 . 

35 

[0060] Sur la figure 1 . une source 1 d'eau d^sionis^e EDI est reliee par !a canalisation 2 d'une part, k la canalisation 
3 elle-meme reliee au recipient de stockage 7 (TO) et d'autre part, k la canalisation 4 elle-meme reliee k la pompe 5, 
puis k la base de la colonne 13 par rintermediaire du pi^ge k bulle 6. Le recipient 7 (TO) est alimente par une source 
de peroxyde d'hydrogene H202 11 par rintermediaire de la vanne 10 et comporte Egalement une entree d'injection 

"^0 d* azote de haute purete provenant de la capacite d'azote de haute puret6 2 1 par I'interrtiediaire de la ligne d'alimentation 
8. et est egalement relie k la canalisation 9 de recyctage en sortie de pompe 49 par rintermediaire de la vanne 52 et 
de la canalisation 26. La colonne 1 3 comporte k sa base un systeme de deluge d'eau 1 2 relie la partie inferieure 1 6 
de la colonne 13 par une vanne 14. Une grille 17 supporte le lit de resine 71 k sa partie inferieure sur lequel vient 
s'appuyer un plateau mobile 73 de mani^re k maintenir une legere pression (au moins 100 Pascal - pression relative) 

45 sur la resine selon le precede de rinvention. ce plateau mobile 6tant fixe k I'extremit^ inferieure de la partie coulissante 
19 de la colonne dont la partie superieure est ferm6e par un couvercte 75 au travers duquel peut passer un conduit 
23 d'injection d'azote ultra pur provenant de la capacity d'azote 21. A Tint^heur du corps 15 de la colonne 13, situ6 
dans le lit de resine se trouve une sonde de temperature 18 permettant de controler la temperature et de d^clencher 
le deluge 1 2 si cette temperature depassait un seui! fixe k I'avance. Dans la partie superieure de la colonne, au-dessus 

50 de la partie mobile 73; est situe un drain 21 reli6 k un trop plein de la partie superieure 19 de la colonne 13 (trop plein 
non represents sur la figure) par rintermediaire de la vanne 20, tandis que le liquide chimique tel que par exemple le 
peroxyde d'hydrogfene, filtre et purifie sur le lit de resine 71 de la premiere colonne 13 s'ecoule par la canalisation 30 
dans ie reservoir 40 (Ti), le trop plein mentionne ci-dessus permettant d'^vacuer I'excedent de liquide si cetui-ci ne 
peut s'ecouler en quantity suffisante dans la canalisation 30 et la capacite reservoir 40. 

55 [0061] Dans ce reservoir 40 (T1 ), on recueille le peroxyde d'hydrogene purifie dans un premier stade (par exemple 
la resine 71 qui peut etre une resine anionique seule). Cette capacite 40 comporte un detecteur de niveau 41 qui 
commande la mise en marche de la pompe 43 reliee par la canalisation 44 ^ ta partie inferieure de la capacite 40, 
ladite pompe 43 deiivrant via la canalisation 45 le liquide chimique dej^ partiellement purifie au piege k bulles 46 lui- 
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meme relie par la canalisation 47 au bas de la colonne 33 qui peut §tre identique ou diff^rente de la colonne 13. Cette 
colonne 33 comporte egalement dans sa partie inferieure un deluge 39 reli6 par la vanne 38 k la partie inf^rleure 35 
de la cotonne 33 avec une grille 36 supportant la r§sine 72 dans laquelle est situ6e une sonde de temperature 37 
tandis que la partie mobile 74 s'appuie sur cette r6sine 72 et I'ensemble mobile 27 est ferme dans sa partie superieure 

5 par un couvercle 76 dans lequel est prevue une conduite 25 d'injection d'azote reliee k la capacity d'azote 21 et dans 
sa partie inferieure comporte d'une part, une canalisation 31 d'§vacuation du liquide epur6 sur cette deuxi^me colonne 
33 et un syst^me de trop-plein relie k un drain 29 par I'intermediaire de ia vanne 28. La canalisation 31 est reliee k 
une capacity 57 (T2) qui comporte un detecteur de niveau 48 lui-m§me re!i6 k une pompe 49 et commandant celle-ci 
de maniere k vider la capacite 57 par I'intermediaire de la conduite 50. La sortie de cette pompe 49 est reliee d'une 

10 part, par I'intermediaire de la vanne 54 k un stockage 55 en liquide chimique tel que le peroxyde d'hydrog^ne, k un 
systeme de drain 56 par i'intermediaire de la vanne 53 de maniere k pouvoir purger le syst^me en cas de necessite, 
et enfin par I'intermediaire de la vanne 52 k la capacite 7 (TO). 

[0062] La figure 2 decrit succinctement un systeme de security relie au deluge d'eau destine k noyer la resine d'une 
colonne du systeme de la figure 1 au cas ou par exemple la temperature depasserait une valeur de consigne. Le 

'5 systeme de deluge d'eau 78. c'est k dire de I'eau debitee en grande quantity, est reli6 par la canalisation 84 d'une part 
a ta vanne 79 VP3. d'autre part par le clapei anti-retour 77 a la vanne 76 VP2 dont I'autre extremity est reliee par le 
ciapei anti-retour 72 k ta vanne 73 VPi . la sortie de celle-ci 6tant reliee k la reserve d'eau desionisee EDI 75. avec un 
systeme de mesure de pression 74 penmettant de d6tecter la presence ou I'absence d*eau desionisee dans la r6sen/e 
d'eau desionisee 75. La canalisation 84 qui alimente le systeme de deluge est reli6e & une extr6mite de la vanne 79 

2 0 VP3 Uu n t I' aut r e extrem i te e s t r eliee d 'un e p art k l a vann e VP4 8 1 qu i c ommando par l a canal i sat i on 83 l e s y s t e me de 
drain 85 et d'autre part par la vanne 80 VP5 via le clapet anti-retour 86 k une seconde source d'eau 87 qui peut etre 
par example I'eau courante. destinee k venir suppleer I'absence d'eau desionisee en cas de probieme d'eievation de 
temperature. Le systeme d'eau de ringage 70 est relie via la vanne 71 (VP6) au point commun de la vanne 76 (VP2) 
ct du clapct anti rctour 77, 

25 [0063] Sur la figure 3 est representee une vue de principe des colonnes 13 et 33 de la figure 1. 

[0064] L'ensemble de ia colonne 100 comporte une enveloppe, de preference maispas necessairement, cylindrique 
101 . avec une partie inferieure pieine. par exemple 102, au centre de laquelle est dispose axialement un conduit 103 
venant deboucher dans une partie 1 04 en forme d'entonnoir, I'angle de cet entonnoir etant par exemple de f'ordre de 
120*'. Au dessus de cette partie en forme d'entonnoir, et sensiblement au point de raccordement de I* extremite de 

30 I'entonnoir 104 et de I'envetoppe 101 , est dispose un premier plateau perfore 145comportant en peripherie un joint 
racleur 1 49 puis dispose au dessus de ce plateau 1 45 se trouve un filtre 1 46 avec des mailles de dimensions voulues 
de maniere k retenir les billes de resine. puis pose surce filtrel46 est dispose un nouveau plateau perfore 147 qui 
peut eire identique ou different du plateau 145, ayant ^sa peripherie un joint torique 148 permettant d'assureria totale 
etancheite entre I'entonnoir 104 et I'interieur de la colonne 100 contenant la resine d'epuration 133. Les plateaux 145, 

35 1 47 et te filtre 1 46 sont en general solidaires de I'enveloppe 101. c'est k dire fixes. Le lit de resine 1 33 occupe la hauteur 
voulue dans la colonne 1 00. Au dessus de ce lit est place un systeme mobile de plateaux 1 05, 1 07 ei de filtre 1 06 (du 
meme type ou differents de I'ensemble 145. 147. 146), ce systeme mobile etant solidaire de ta partie coulissante 110 
de la colonne et comportant un joint torique 1 08 et un joint racleur 1 09. 

[0065] Le corps 110 comported sa partie inferieure une ouyerture sous forme d'une pluralite de fentes ou d'orifices 

40 111. penmettant recoulement du liquide en 112. Afin d'assurer une pression sur la resine 133 se trouvant dans la 
colonne. il est prevu autour du corps de la partie mobile 110 un systeme de cales 113, 114, 115. 116. permettant k 
cette partie mobile de coulisser k i'interieur de I'enveloppe 101 et de maintenir une pression constante sur ta resine 
133. les ouvertures ill assurant par ailleurs une pression sensiblement egale k la pression atmospherique sur le 
liquide qui circule dans la colonne. La partie superieure du corps mobile li 0 est fermee par un disque 1 29 qui comporte 

•*5 une ouverture centrale 1 3i pour I'injection eventueile d'azote de preference ultra pur (qualite dite «6lecironique »), et 
comporte en peripherie des vis 130 de rupture reliees au verin 117 par I'intermediaire d'une piece en forme de U 127, 
128. reliee au bras 123. I24du vehn 117. 118 par les goupilles 125. 126. Un c^ble de retenue 121. 122 est prevu de 
maniere a ce que s'il advient une rupture des vis 130 qui sont calibrees de telle maniere qu'elles se rompent au-dei^ 
d'une certain force exercee sur elles, ta partie superieure 129 soit retenue au corps 101 du systeme auquel les vehns 

50 117 et 118 sont fixes par I'intermediaire des pieces de fixation respectives 119 et 120. 

[0066] La figure 4 represente un exemple de realisation detailie de la cotonne representee schematiquement sur la 
figure 3. Sur cette figure, les memos elements que ceux de la figure 3 ayant sensiblement ta meme fonction, comportent 
. la meme numerotation a I'exception du premier chiff re 1 sur la figure 3 remplace par le chiffre 2 sur la figure 4 (le corps 
de la colonne 101 sur la figure 3 est devenu 201 sur ia figure 4). 

55 [0067] Le corps de la colonne 201 est ferme k sa partie inferieure par une partie pieine 202 en forme d'entonnoir k 
travers laquelle est prevu un orifice 203 dispose selon I'axe de cette colonne cylindrique 201. La partie en forme 
d'entonnoir 204 comporte un angle de I'ordre de 120** et s'appuie sur la grille 205 surmontee du filtre 206 lui-meme 
surmonte de la grille 207 comme decrit k la figure precedente. Ce corps se prolonge dans sa partie superieure par 
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une partie cylindrique identique 201 relive ^ la partie inf6rieure le long de la ligne 302 par un syst^me de fixation 303. 
la separation de la colonne 201 en deux parties permettant d'introduire facilement dans la partie inferieure pleine les 
grilles 205, 207 et le filtre 206. Ce corps 201 de la colonne 200 comporte une hauteur qui est de I'ordre du m6tre avec 
un diam^tre de Tordre de 1 0cm. la resine etant disposes ci I'interieur de cette colonne 201 entre la grille 207 et ia partie 

5 superieure de la colonne. 

[0068] Dans la partie superieure de cette colonne est dispos6e une partie mobile 219 qui comporte k sa partie 
inferieure un systeme de grilles perforees 305. 307 entre lesqueltes est dispose un filtre 306, du meme type ou different 
du systeme 205. 206, 207 decrit ci-avant. Essentiellement. les grilles perforees comportent une pluralite de trous 
r^partis sur I'ensembie de la surface, tandis que le filtre 306 (comme le filtre 206) comporte des pores de diam^tre 

10 inferieur k la taille des billes de resine. Get ensemble de grilles et de filtre est fix6 a ta partie inferieure de la partie 
mobile 219 par un ensemble de vis 270. cette partie mobile comportant un ensemble de cales 213, 214. 215, 216, 
permettant k cette partie mobile 219 de coulisser dans I'enveloppe 201 de la colonne. La partie superieure de cette 
partie mobile est fermee par une piece cylindrique 229 k la p§ripherie de laquelle sont dispos^es des pieces en forme 
de U, 227, 228. reliees k cette partie superieure 229 par un ensemble de vis 230 (vis de rupture). La partie circulaire 

15 superieure 229 est fixee k la partie cylindrique 21 9 par un ensemble de vis 271 . Sur chacune des pieces 227, 228 sont 
fixes des verins 217, 218 permettant de maintenir une pression caiibree sur la partie mobile 219 de la colonne selon 
['invention et permettant ainsi k I'ensembie des grilles 305, 307 de venir s'appuyer sur la resine 333 et de maintenir 
ainsi une pression caiibree et constante quelque soit revolution de la r6sine k I'interieur du corps 201 de la colonne, 
notammeni lorsque ceite resine en cours d'utilisation gonffe et vient ainsi pousser vers le haut le plateau perfore 305. 

^0 La -paftfe-mebile 219 c empeFte-des^ystemes-€le-peFf^^tons-320,-324H^emi^^ et ('e vacuation d u l i quide 

issu de la colonne, le liquide en fonctionnement normal apr^s epuration s'ecoulant par les perforations 320, tandis que 
les perforations 321 fonctionnent comme des trop-pleins notamment lorsque le deluge a ete actionne dans la colonne. 
Les cables 221 et 222 sont des cables de retenue de la partie superieure 229 en cas de rupture des vis 330 sous la 
pression de la resine sur le plateau 305. La partie inferieure des verins 217, 218 est fixee au corps 201 de la colonne 

25 respectivement en 331 et 332. 

[0069] Le fonctionnement du dispositif selon t'invention et en particulier le systeme de maintien de pression sur la 
resine dans la colonne va maintenant etre explique ci-apres : 

[0070] Les billes de resines sont maintenues en haut de colonne par un filtre equipe de deux joints ; un de type 
racleur et un de type torique. Ce systeme permet une bonne etancheite afin d'eviter I'entraTnement de billes de resine 
30 en sortie de colonne. 

[0071] Afin d'ameiiorer I'efficacite de I'epuration, ilest important de travailler en littasse. Pourcela. la tetede colonne 
est composee d'un piston equipe du filtre precedemment decrit. et de deux verins charges d'appliquer une force de 
maintien constante sur le lit de resine. Ces verins sont preferentiellement de type pneumatique, ta force de maintien 
etant regiee par la pression d'alimentation d'air comprime du verin. Preferentiellement, pour des raisons de securite, 
35 les verins sont relies au piston par des vis de rupture, de maniere k permettre le degagement complet du piston en 
. cas de decomposition du peroxyde d'hydrogene. 
[0072] Un dispositif de repartition du liquide equipe le bas de chaque colonne de telle sorte que le liquide soit reparti 
de fagon homogene sur la section de la colonne. 

[0073] De preference, ce dispositif est constitue d'une buse de pulverisation k cone plein avec surface d'impact 
40 circulaire. L'angle de pulverisation est adapte ci la circonference de la colonne et k la hauteur qui separe la buse du 
. support du filtre qui retient la resine. 

[0074] L'unite de purification selon I'invention comprendra de preference un systeme de securite permettant de rincer 
k I'eau les resines contenues dans les colonnes, de maniere k en eliminer le peroxyde d'hydrogene en un temps tres 
court. 

45 Chaque colonne est de preference munie d'une canalisation d'arrivee et de sortie d'eau independantes. difterentes 
des canalisations qui servent au fonctionnement normal de l'unite. 

[0075] L'arrivee et la sortie de I'eau se feront par I'intermediaire de preference de vannes pneumatiques normalement 
ouvertes en position de securite. L'unite se mettra en position de securite lorsqu'un risque d'immobiliser du peroxyde 
d'hydrogene sur une des resines, aura ete detecte ou en cas d'augmentation de la temperature du liquide, notamment 

50 dans les colonnes ou k la sortie de celles-ci. La position de securite peut egalement etre provoquee par la perte de 
I'alimentation eiectrique, la perte de Talimentation en air comprime, la perte du contrdle et/ou de la commande de 
I'appareil, ou par action de I'operateur sur un bouton d'arret d'urgence pour une raison choisie par I'operateur 
[0076] Le debit de I'eau de ringage au travers des colonnes sera preferentiellement superieur au debit de fonction- 
nement normal de l'unite. De preference, le debit sera tel que chaque resine soit rincee avec au moins 3 fois son 

55 volume d'eau en moins de 5 min. 

[0077] Ce systeme est decrit sur la Figure 2 : 

[0078] En position d'urgence, lorsqu'un danger a ete detecte, les vannes VP1 , VP2. \/P3, VPS sont ouvertes, les 
vannes VP4 et \/P6 sont fermees, le deluge est alors alimente en eau ultra pure k condition que la pression de I'eau 
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ultra pure soit superieure k la pression de ta deuxieme source d'eau (eau du r^seau). 

[0079] Si la pression de I'eau ultra pure diminue. c*est-^-dire que I'eau ultra pure n'est plus disponible. le deluge sera 
, alimente par la deuxieme source d'eau. 

[0080] En fonctionnement normal. I'unlte est alimentee en eau ultra pure, les vannes VPI . VP2, VP4 et VP5 sont 
5 ouvertes, VP3 et VPS sont fermees. La vanne \/P4 est ouverte afin d'6viter toute pollution de I'eau d^sionis^e Dl par 
I'eau de la deuxieme source en cas de d^faillance de la vanne VPS. 

[0081] De maniere preferentielle, le disposttif comprend un filtre place apr^s la derniere colonne afin d'abaisser le 
niveau de particules dans le liquide. De maniere preferentielle, le dispositif comprend une prise d'echantillons placee 
apres la derniere colonne. La prise d'^chantillon s'effectue dans un compartiment avec un balayage d'azote. de pr6- 
10 ference de qualite electronique, par rintermediaire d'une vanne dont I'ouverture est de preference commandee au 
pied, ce qui permet a I'operateur d'avoir les deux mains disponibles. Ce dispositif facilite la prise d'echantillons. 

Exemple 1 

'5 [0082] L'instaiiation d^crite sur la figure 1 . represente un exemple de realisation de la presente invention. 

[0083] L'unite est construite avec des materiaux adaptes ^ la production de produits chimiques ultra purs utilises 
dans I'industrie 6!ectrontque. tels que ie polyethylene haute densite, le polytetrafluoroethyiene, etc... 
[0084] La colonne C i contient une resine anionique telle que par exemple celle vendue sous la denomination com- 
~f T iH r L i7?te-^t5V\^X1^hfQgKE^5-5^ ^ LC NG " pa r l a soc iete-DOW: La fo rnne-i o n i q ue ut ilisee es t l a f orme-HeOf ^ 

20 [0085] La colonne C2 contient une resine cationique telle que la resine vendue sous la denomination commerciale 
" DOWEX MONOSHERE 500C NG " par la societe DOW. La forme ionique utilisee est ta forme H+. 
[0086] Chaque colonne est equipee d'un dispositif decrit precedemment, qui permet de maintenir la resine en place. 
[0087] Le peroxyde d'hydrogene est stocke dans le reservoir 7 (TO). L'ouverture de la vanne d'alimentation est com- 
mandee par ICS captcurs do nivcaux places sur TO. 

23 [0088] Le peroxyde d'hydrogene est ensuite pompe par rintermediaire de la pompe 5 (PC) vers la colonne C1 et 
traverse celle-ci de bas en haut. Le liquide s'ecoule par gravite dans le reservoir 40 (T1) puis il est pompe par rinter- 
mediaire de la pompe 43 (Pi ) vers la colonne C2 de bas en haut. II s'ecoule dans le reservoir 57 (T2). Le liquide est 
ensuite pompe de T2. par rintermediaire de la pompe 49 (P2). pour etre envoye vers les rejets, ou vers une cuve de 
stockage. vers le point d'utilisation ou dans le stockage TO. 

30 [0089] Le dispositif decrit ci-avant a ete utilise comme suit: 

3000 litres de peroxyde d'hydrogene 30% distille sont epures par passage sur les colonnes CI et C2 ^ un debit 
de 2 l/min. La charge volumique dans chaque colonne est egale a ISh"*". 

[0090] Le tableau ci-dessous rassemble ies valeurs des impuretes principales dans le peroxyde d'hydrogene avant 
et apres epuration ; 

35 



Impurete 


avant epuration 


apres epuration 


Na 


1 70 ppb 


< 0.1 ppb 


Ca 


14 ppb 


< 0.1 ppb 


Fe 


4 ppb 


< 0,1 ppb 


Al . 


40 ppb 


< 0,1 ppb 


N03 


5000 ppb 


< 10 ppb 


CI 


1 70 ppb 


< 10 ppb 



Exemple 2 : 

[0091] L'exemple ci-apres est un exemple comparatif mettant en evidence la necessite d'un debit suffisamment 
50 important, c'est a dire une vitesse lineaire dans le lit de resine de preference superieure ^ environ 10 m/h. 
[0092] La colonne Cl comporte 8 litres de resine anionique DOW A550 HC03. 
[0093] La colonne C2 comporte 8 litres de resine cationique DOW C650. 
[0094] Le mode ascendant de passage du liquide est utilise pour les deux colonnes, 

[0095] Les resultants obtenus (avant et apres epuration) sont resumes dans le tableau 1 ci-apres. pour deux debits 
55 differents : 
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IS 



Tableau i 





Concentration dans H2O2 avant epuration (ppt) 


Concentration dans H2O2 apres epuration (ppt) 


Debit = 150 l/h 


Debit =20 l/h 


Na 


1 70 000 


20 


700 


Al 


40 000 


20 


150 


Fe 


3 700 


35 


60 


Ca 


13 500 


5 


200 


Sn 


<6000 


200 


3 800 



[0096] Le tableau 2 ci-aprfes donne ta correspondance entre le debit et la vitesse lin^aire dans la colonne. 

Tableau 2 



Debit 



150 l/h 



20 l/h 



Vitesse lineaire (m/h) 



-4^ 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



Revendlcations 

1. Precede de purification sur le site d'une solution aqueuse de peroxyde d'hydrog^ne dans lequel on fait traverser 
^ la solution un litde resine susceptible, au moins partiellennent, d'adsorberoud'absorberles innpuretes pr6sentes 
aans la solution, precede caracterise en ce que la solution de peroxyde d'hydrog^ne est injectee dans le lit de 
resine ei traverse celui-ci ci une vitesse sensiblement Iin6aire comprise de pr6f6rence entre 10 m/h et 50 nVh et 
de pr6f6rence enire 10 m/h el 20 m/h el en ce que le lit de resine est maintenu sensiblement tass6 pendant au 
moins 50% de la duree de la purification de la solution par passage au contact de ladite r6sine. 

2. Precede selon la revendication 1 caracterise en ce que le lit de resine est maintenu sensiblement tass6 par ap- 
plication d'une pression sur les billes de resine constituant le lit lorsque la solution est injectee dans ledit lit de bas 
cn haul pour Ic traverser au moins particllomcnt. 

3. Procede selon Tune des revendications 1 ou 2, dans lequel la resine est stockee dans une colonne et forme un lit 
de hauteur h au dessus duquel est disposee une surface sensiblement plane, k une distance d de la resine, le 
rapport d/h etant maintenu en toutes circonstances inferieur k environ 0,1 . 

4. Procede selon la revendication 3, caracterise en ce que d/h<0,05. 

5. Proced6 selon la revendication 3. caracterise en ce que d/h < 0,01 . 

6. Procede selon I'une des revendications 2^5, caracterise en ce que la pression appliquee sur la resine est d'au 
moins 100 pascal (pression relative), de preference d'au moins 200 pascal. 

7. Precede selon Tune des revendications 1 ^ 6. caracterise en ce que la pression de liquide et/ou de gaz dans la 
colonne est egale h ou voisine de la pression atmospherique. 

8. Procede selon Tune des revendications 1 k 7, caracterise en ce que la vitesse sensiblement lineaire du liquide est 
sensiblement verticale, dirigee vers le haut. 

9. Precede selon t'une des revendications 1 k 8, caracterise en ce que le lit de resine comporte au moins une resine 
constituee essentiellement de spheres de diametre inferieur k environ 700 microns. 



10. Precede selon la revendication 9, caracterise en ce que le lit de resine est constitu6 de monospheres de diametre 
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10 



sensibtement identique k 10% pr^s. 

11. Procede selon Tune des revendtcations 1^10, caracterise en ce que I'une au moins des r6sines constituant le lit 
de resine comporte moins de SOmg de far. lOmg de Cu et/ou 50mg d'aluminium par litre de r^sine s6che. 

12. Procede selon I'une des revendications 1 11 , caracterise en ce que la resine 6tant dispos^e sous forme d'un lit 
dans une colonne, la solution est inject6e k la base de tadite colonne k I'aide d'une buse d'injection qui injecte le 
liquide dans un angle solide qui se raccorde sensiblement aux parois de la colonne de mani^re ci injecter la solution 
sensiblement sur toute la section du lit de resine. 

13. Procede selon I'une des revendications 1^12, caract6ris§ en ce que la solution est inject^e dans le lit de resine 
^ la partie inferieure de celui-ci k I'aide d'un syst^me de pompage. 

1 4. Procede selon I'une des revendications 1^13. caracterise en ce que I'on prevoit plusieurs lits successifs de resines 
15 anioniques et/ou cationiques. 

15. Procede selon la revendication 13. comportant plusieurs colonnes successives d'epuration de la solution, com- 
portantchacune au moins un lit de resine anionique et/ou cationique. lesdits lits etant disposes sensiblement k la 
meme hauteur. 

20 ' - " -- - - — - — --- — - - , • ' 

16. Precede selon t'une des revendications 13 k 15. caracterise en ce que ron prevoit des pifeges k bulles entre les 
pompes et I'injection dans la colonne. 

17. Precede scion I'une des revendications 1^16. caracterise en ce que I'on mesure la temperature du liquide dans 
25 le lit de maniere k detecter une augmentation anormale de temperature qui declenche I'ouverture d'un circuit d'eau 

qui vient noyer le lit de resine. 

18- Precede selon la revendication 17. caracterise en ce que I'eau est injecte k la base du lit de resine et remonte 
dans celui-ci. 



30 



35 



19. precede selon I'une des revendications 1^18. caracterise en ce que I'on injecte de I'azote au dessus du tit de resine. 

20. Procede selon la revendication 19, caracterise en ce que I'azote injecte a une purete dite « eiectronique » adaptee 
a la purete gazeuse requise dans la fabrication des semi-conducteurs. 



21. Dispositif de purification sur le site d'une solution chimique, caracterise en ce qu'il comporte : 

au moins une colonne (13, 33) contenant une resine anionique. 

40 - au moins une colonne (33, 13) contenant une resine cationique. 

un reservoir (7) contenant le liquide. notamment peroxyde d'hydrogfene k epurer au contact des resines, 

une pompe (5) de preference pneumatique qui permet d'envoyer le liquide notamment le peroxyde d'hydro- 
45 gene vers te bas de la premiere colonne, 

de preference, un reservoir tampon (40. 57) et une pompe (43, 49) places apres chaque colonne. le niveau 
de liquide dans chacun de ces reservoirs etant reguie. 

50 



55 
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